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La pr^sente invention cone erne de nouvelles U-fluorac£tyl- 
amino-mythyl-urees, qui possedent des propriety rodenticides 
s^lectives, ainsi q^un procede pour leur fabrication. 

On a deja fait connaitre l 1 utilisation, pour combattre des 
5 souris a courte queue, de rodenticides comme le monofluorac^tate 
de sodium, le monofluoracetamide,' le 1 , 2, 3, 4, 1 0, 1 O-hexachloro-exo- 
6,7, -epoxy- 1 ,4,4a, 5 , 6, 7,3, 8a-oct ahydr o- 1,4,5, 8-endo , endo-dim^ thane- 
naphtalene, le camphene chlore et la 2-chloro-4-taethyl-6-dim^thyl- 
amino-pyrimidine . Ces substances pr^sentent, en moyenne, une toxi- 
10 cite approximativement egale pour tous les Stres h sang chaud, done 
par exemple aussi pour les genres d ! oiseaux utiles, et elles cons- 
tituent un r£el danger pour l 1 ensemble des animaux sauvages, lors- „ 
qu f on applique ces substances pour lutter contre les souris b, courte 
queue. 

15 On a en outre fait connaitre la possibility d^ppliquer des 

aminals fluoracetyiys pour lutter contre les souris h courte queue 
(voir le brevet franqais n° 1.451.881 ou le brevet beige n° 671.359). 
Ces substances sont egalement relativement toxiques pour les oiseaux. 

La Bemanderesse vient de trouver que les nouvelles N— fluor— 

20 acetylamino-methyl-urees de formule : 


25 


30 


0 

F-CH 2 -C O-NH-CH-NH-C-Mffi (I) 

CCl^ 

(ou R represente un reste alkyle eventuellement substitue ou un 
reste aryle eventuellement substitue) presentment des proprietes 
rodenticides selectives. 

La Bemanderesse a trouve en outre que l f on obtient les R- 
fluoracytylamino-methyl-urees de formule (I) en faisant reagir le 
fluoracytylamino— trichlorometbyl— atninomethane de formule : 


35 


F-CH 0 — CO— KH— CH-RH, 

2 i 


CC1 3 


avec des isocyanates de formule : 


(II) 


R-NCO 


(HI) 
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(ou R a le sens precite). 

On doit considerer comme particuliferement surprenant le fait 
que les urees selon la presente invention ont un pouvoir rodenti- 
cide selectif superieur a celui des rodenticides ant^rieurement 


5 connus. 

La reaction selon la pr^sente invention peat, dans le cas de 
1* utilisation de 1* isocyanate de m^thyle, Stre represent de par le 
schema suivant de formules : 


10 


F— CE o -C0— HH-CH— 

2 I 

CC1, 


0 

I 

CH^NCO -> F-CE 2 -CO-NH-CH-NH-C-NHCH 3 

CCl- 


(IV) 


15 


20 


25 


30 


35 


Les substances de depart b. utiliser sont ddjk connues . Les 
isocyanates h utiliser comme reactifs sont nettement caractdrisds 
par la formule (III). R represents, de preference, un groups alkyle 
ayant 1 k 4 atomes de carbone, qui peut Stre dventuellement substi- 
tud par un halogens , comme un atome de brome, de fluor ou de chlore, 
et/ou par un groupe alcoxy ayant 1 k 4 atomes de carbone. Bn outre, 

R peut reprdsenter de preference un groupe pbdnyle, qui peut 6tre 
substitue event uellement par un groupe alkyle ayant 1 b 4 atomes 
de carbone, alcoxy ayant 1 a 4 atomes de carbone, nitro et par un 
atome d'halogene, comme le brome, le chlore et le fluor. 

La reaction selon la presente invention s’effectue des plus 
judicieusement en presence de diluants,que 1* cnpeut ' faire varier selon 
la nature dea rdactifs . Comme diluants, il est essentiellement ques- 
tion : d'hydrocarbures chlores, comme le tetrachlorure de carbone, 
le chloroforms, le chlorure de mdthylene, le chlorobenzene . 

Pour accelerer la reaction, on introduit tres judicieusement 
une amine tertiaire, comme la triethylamine et la trimethylamine . 

Les reactions ont un cours exothermique et s 1 ef f ectuent a des 
temperatures comprises entre 0° et 180°C, de preference a des tem- 
peratures comprises entre 10° et 100°C. 

Lors de la mise en oeuvre du procddd selon la prdsente inven- 
tion, on utilise des quantites b peu pres equimolaires des substan- 
ces de depart. L’utilisation d*un excfe's de l*un ou l'autre des 
rdactifs participant a la reaction n'apporte aucun avantage parti- 


culier . 
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La reaction s'effectue de fagon usuelle, lorsqu' on. met en- 
semble les composants de la reaction, des plus judicieusement en 
utilisant un diluant. Le . traitement d’elaboratioijfe’effectue de 
f agon usuelle , par exemple par filtration et concentration subsE- 
5 quente du filtrat. 

Les substances selon 1* invention font preuve de propriety 
rodenticides sElectives et conviennent done bien pour la lutte 
contre les souris nuisibles h courte queue (Microtinae) . Appar- 
tiennent a cet ensemble, par exemple la souris des champs (Microtus 
10 arvalis) , le rat des champs (Microtus agrestis), le gros rat fouis- 
seur (Arvicola terrestris) et le rat musque du Canada (Ondatra zi— 
bethica) . 

Contre d'autres animaux ou Stre h. sang chaud, comme les oi- 
seaux utiles et les animaux domestiques, les substances actives sont 
15 peu toxiques. Cela vaut egalement pour les rongeurs, h. 1 1 exception 
du groupe des souris h courte queue . . 

On peut incorporer les substances actives selon la prEsente 
invention dans des compositions de formule usuelle, comme des solu- 
tions, des Emulsions, des suspensions, des poudres, des pfites et 
20 granules. On fabrique ces compositions de fagon connue, par exemple 
par mElange des substances actives avec des agents d 1 allongement , 
done des solvants liquides et/ou des supports solides, en utilisant 
Eventuellement des agents tensio— act if s, done des emulsionnants 
et/ou des dispersants. En cas d 1 utilisation de l’eau comme agent 
25 d * allongement , on peut par exemple aussi utiliser des solvants or- 
ganiques comme solvant auxiliaire . Comme solvants liquides, il est 
essentiellement question : d ‘hydro carbures aromatiques comme le xy- 
l&ne et le benzene, d ‘hydro carbures aromatiques chlores, comme les 
chlorobenzenes ; des paraffines, comme des fractions d’ essence mi- 
30 nerale ; des alcools, comme le methanol et le butanol ; des solvants 
fortement polaires, comme le dimethylf ormamide et le d ime thy Is ulf o- 
xyde ; ainsi que 1‘eau ; comme supports solides : des farines mine- 
rales naturelles, comme les kaolins, les argiles ou alumines, le talc 
et la craie, et des farines minErales synthetiques, comme l'acide 
35 silicique fortement disperse et les silicates ; comme emulsiqnnant : 
des emulsionnants non ionogenes et des Emulsionnants anioniques, 
comme des esters polyoxyEthylEniques d'acides gras, des Ethers poly- 



f 
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oxyethyldniques d ' alcools gras, par exemple un ether polyglycoli- 
que d 1 alkylaryle . ; des alkylsulfonates et des aryls ulfonates ; 
comme dispersant : par exemple la lignine, les liqueurs sulfiti- 
ques residuaires et la methyl-cellulose ; des appfits de nature 
animale et vdgetale , par exemple des produits k base de .farine 
de cereales, ou de farine de viand e ou de farine de poisson. 

Les substances actives selon la prdsente invention peuvent se 
trouver dans les compositions en melange avec d'autres substances 
actives connues. 

Les formulas des compositions contiennent , en gdndral, entre 
0,1 et 95 $ en poids, de preference entre 0,5 et 90 % en poids de 
substance active . 


15 


20 


25 


50 


35 


On peut appliquer les substances actives telles que, sous for- 
me de leurs. compositions ou sous des formes destinies k 1* applica- 
tion et priparies a partir des substances ou de leurs compositions, 
comme des solutions, emulsions, suspensions, poudres, pdtes et gra- 
nules prSts a servir . L * application s’effectue de fagon usuelle, 
par exemple par projection, pulverisation, arrosage, saupoudrage 
et epandage, empoisonnement de l'eau de boisson ou par application . 
k la surface du sol ou en dessous de la surface du sol d'appfits k 
devorer et de leurres, dans lesquels sont incorporees les substan- 
ces actives, en outre par fumigation dans des chambres ou des ter- 
riers souterrains . 

On peut fairs varier dans un assez large domains les concen- 
trations en substance active. On utilise en general des concentra- 
tions de substances actives comprises entre 0,01 et 20 ?£ en poids, 
et de preference, entre 0,05 et 5 ^ en poids. 

Exemple A 

Essai de toxicitd/voie perorale 

Animal d^ssai : Determination au bout de s 


Souris des champs (Microtus arvalis) 
Rat blanc (Rattus norvegicus) 

Souris blanche (Mus mus cuius) 

Canari (Serinus ca'narius) 

Colombe (Columba livia) 


3 jours 
7 jours 
3 jours 
7 jours 
7 jours 


Pour fabriquer une preparation appropride de substance acti- 
ve, on melange 3 parties en poids de substance active avec 2,8 
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parties en poids d*acide silicique fortement disperse et 4,2 par- 
ties en poids de talc. En ajoutant an pea de gomme v^g^taie pul- 
verises, on prepare, a partir de ce concentrd de substance active, 
par trituration k l‘eau, des suspensions qui contiennent, par ml 
5 de liquide, la quantite de substance active & appliquer pour 100 g 
de poids du corps d' animal. L' administration s'effectue par doses 
volumetriques , a pres pesee des animaux d'essai. Cette application 
a lieu k l'aide d'une sonde a boule en acier ou d'un catheter en 
matiere plastique, par voie orale. La determination a lieu cheque 
10 fois aprfes que se soit dcould l'espace de temps indique ci-dessus, 
calculi k partir de 1' administration’ de la substance active. 

la determination des valeurs de la dose letale moyenne DL^q 
( dose de substance active qui tue 50 % des animaux trait^s) s'effec— 
tue de faqon usuelle, k partir des valeurs de mortality obtenues par 
15 1' administration de doses variant en progression gdom^trique. 

Les substances actives, les valeurs de la dose letale moyenne 

DL et les animaux d'essai ressortent du tableau suivant. Les va— 

50 ' . 

leurs munies d' indices sont relevees dans la literature. Ces indi- 
ces signifient : 

20 1 - HUTER, F. 

Anz. SchHdlingskde . XXV, pages 137—140 (1952) 

2 - HUTER, F. 

Anz. SchMdlingskde . XXIV, pages 23-26 (1951) 

3 - SPECT0R, W.S. 

25 Handbook of Toxicology, Vol. I, W.B. Saunders Comp. 

Philadelphia et Londres (1956) 

4 - BROOKS, J.E . 

International Pest Control 5, F.6., pages 21-22 (1963) 

5 - BUCKLE, F.J., HEAP, R. et SAUNDERS, B.C. 

30 J. Chem. Soc., page 912 (1949) 

6 - STEINER, P. et GRUCH, W. 

Mitt. Biol. Bundesanst. f. Land- u. For stwir tsch . 

F. 95 (1959) 

7 - GRUCH, W. et STEINER, P. . 

Mitt. Biol. Bundesanst. fUr land- und Foretwirtsch. , H* 102 (1 960 ; 

55 s- DuBOIS, K.P., COCHRAN, K.W. et THOMSON, J.P. 

Proc. Soc. exper. Biol. a. med. S' 7 , pages 169—171 (1948) 

9 *• GYLSTORFF f J * 

Bayer. Landwirtsch. Jahrbuch 39, 1, pages 19-52 (1962) 

* F = fascicule 
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Bxemple 1 


10 


15 


F-CH^CO-lffi-CH-NH-CO-NH-CH^ 

cci 3 

On dissout 22 g (0,10 mole) de fluoracetylamino-trichloro- 

*7 

methyl -amino— methane dans 100 cnr de chlorure de methylene. A 15°C, 
on ajoute goutte a goutte 6 g (0,-10 mole) d'isocyanate de methyle, 
dissous dans 50 cm^ de chlorure de methylene. On ajoute quelques 
gouttes de triethylamine comme catalyseur . II se produit une preci- 
pitation progressive d'un produit blanc. Pour parachever la reaction, 
on agite encore durant plusieurs he ores h la temperature ambiante . 

On essore sous vide le produit de la reaction, on le dissout dans 
le dimethylformamide et on reprdcipite h l'aide d'eau. le point de 
fusion est de 224°C. 

La quantite obtenue est de 19 g (soit 88 96 de la theorie). 

On fabrique de fa con analogue : 


20 


F-CH 2 -co-]ra-CH-]m-co-]!ra-r^y-oc ^5 

CC1, 


P.F. 220°C 


Rendement : 38 de la theorie. 


25 


F-CH 2 -C0-NH-CH-KH-C0-NH-CgH 5 

CC^ 


Rendement : 80 ^ de la theorie . 


30 


F— CH 2 



1 


P.F. 254°C 


P.F. 248-250°C 


Rendement : 90 de la theorie . 
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- RWETSTOTCATIQES - 

1 _ N-flu.oro-acetyl-amino-m 6 thyl-urees, caracterdsees par 
le fait qu'elles repondent a la formula gdnerale- : 


? 


F-CH 2 -G0-NH-CH-NH-C-MHR 

CC1, 


c 


oil R represent© an groupe alkyle eventuellement substitue ou un 
10 groupe aryle eventuellement substitue. 

2 - Une urde, caracterisde par le fait qu'elle repond a la 
formule : 


15 


0 

I-I-KH-C 


F-CHg— CO-EH— CH-MH— 0-RH-CH^ 
CC1, 


3 - Une ur^e, caractdrisde par le fait qu'elle repond k la 
formule : 

20 0 

f-ch 2 -co-nh-oh-eh-c-nh-^~~^— q-c 2 h 5 
CC1 T 


25 4 - Une uree, caracterisee par le fait qu'elle rdpond a la 


formule : 


?— CH„— GO— NH— CH-NH— C— NH— ^ ^ 


CCI 3 




30 


5 - Une ur4e, caracterisee par le fait qu'elle repond k la 


formule 


35 


f-ch 2 -co-nh-ch-nh-c-nh- O Cl 


CC 13 
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6 - Proc4d£ de fabrication de N-fluoro-acetyl-amino-methyl- • 
caract4rise par le fait qua l*on fait r4agir le fluoracetyl- 


amino-trichloromethyl -amino-methane de formule 


F— CEL— C0-NH-CH-NH o 

2 i 2 


avec des isocyanates de formule : R-1TCO (oil R a le sens precite). 

7 - Agent rodenticide select if, caracterise par le fait qu’il 
1 0 contient une ou plusieurs N-fluoro-acetyl-amino-methyl-urees selon 

la revendication 1 . 

8 — Agent rodenticide’ sdlectif selon la revendication 7, ca— 
racterise par le fait qu'il contient egalement des agents d’allon- 
gement, des appdts ou leurres, et/ou des agents tensio— actifs . 

15 9 - Procede pour lutter contre les souris & courte queue, ca- 

racterise par le fait que l*on apporte dans le biotope de ces souris 
h. courte queue une o.u plusieurs R-fluoro-acetyl-amino-methyl-urees 
selon la revendication 1 . 
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